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© Selbstklebemasse auf Acrylathotmelt-Basls. 

© Selbstklebemasse auf Acrylathotmelt-Basis ge- 
kennzeichnet durch einen K-Wert von mindestens 
60, insbesondere 65 - 80. erhaltlich durch aufkon- 
zentrleren bzw. entgasen einer Losung einer solchen 
Masse in einem Entgasungs-Extruder zu einem als 
Hotmelt verarbeitbaren System. 
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Die Erfindung betrifft eine Selbstklebemasse 
auf Acrylathotmelt-Basis mit einem K-Wert von 
mindestens 60. 

Einerseits bekannt sind Selbstklebemassen auf 
Acrylathotmelt-Basis, die jedoch wegen ihres nied- 
rigen K-Wertes fur viele Anwendungen nicht Oder 
nur unzureichend geeignet sind. So gibt es han- 
delsubliche derartige Massen als niedrigviskose 
Systeme z.B. als HRJ 4326 (Schenectady Chemi- 
cals) mit einem K-Wert von 31 (Beiersdorf PrUfme- 
thode) und einer Viskositat von 3,8 Pa*s bei 
177'C (350 -F), Oder auch ACRONAL DS 3429 X 
(BASF) mit einem K-Wert von 40 und einer Viskosi- 
tat von 13 Pa*s bei 120 «C. Diese und ahnliche 
Massen sind jedoch zum Beschichten von Gewe- 
ben und Vliesen etwa als Trager fur Selbstklebe- 
bander oder Pflaster nicht geeignet, da sie durch 
derartige Trager durchschiagen. Zudem ist insb. 
fur technische Anwendungen ihr klebtechnisches 
Niveau zu niedrig. 

Die Beschrankung derartiger bekannter Mas- 
sen auf niedrig viskose Systeme ist insbesondere 
darauf zuruckzufuhren, daB der erforderliche Auf- 
konzentrationsschritt hohe Anforderungen an das 
FlieBverhalten und die Bestandigkeit bzgl. Warme 
und Scherung stellt. So werden die in Losung 
hergestellten Klebmassen zumeist direkt im Kessel 
aufkonzentriert Dieser Vorgang erfordert: 

- Eine niedrige Viskositat des Systems auch 
im hochkonzentrierten Zustand, um den Ent- 
gasungs- und MischprozeB effektiv gestalten 
zu konnen, 

- Eine niedrige Viskositat der Massen, um die- 
se in wirtschaflicher Weise wieder aus dem 
Kessel entfernen zu konnen. 

Unter Einsatz der gleichen Technologie wUrden 
hoher viskose u.a. folgende Nachteile aufweisen: 

- Hoher viskose Systeme wurden hier zu ei- 
nem deutlich erhohten Bedarf an Warme- 
energie fuhren, was zu erhohter Temperatur- 
belastung der Massen (Nebenreaktio- 
nen/Zersetzungen) fuhren wlirde. 

- Bei Anwendung niedrigere Temperaturen er- 
gibt sich eine entsprechend hohe Scherbela- 
stung der Massesysteme. 

Aus den obengenannten GrUnden konnten bis- 
her keine Acrylatschmelzhaftkleber mit hoheren K- 
Werten hergestellt werden, wobei aber Massen mit 
niedriger Viskositat insbesondere klebtechnische 
Schwachen in der Scherfestigkeit aufweisen. 

Aufgabe der Erfindung war es, hier Abhilfe zu 
schaffen, insbesondere Selbstklebemassen auf 
Acrylathotmelt-Basis zu schaffen, die einen K-Wert 
von mindestens 60 haben. 

Denn handelsGblich erhaltlich sind solche Mas- 
sen nicht, insbesondere eben deswegen, weil es 
kein technisch gangbares und sinnvolles Verfahren 
zu ihrer Herstellung gibt. Und dies, obwohl ein 



betrachtliches Interesse an solchen Massen be- 
steht und umfangreiche Entwicklungsarbeit betrie- 
ben wird, um die K-Werte der bisher angebotenen 
Massen zu steigern. 

5 Geiost wird diese Aufgabe erfindungsgemaB 

durch Massen und ihre Herstellung, wie sie in den 
Patentanspruchen naher gekennzeichnet sind. 

Der Einsatz eines Entgasungs- Extruders fur die 
Zwecke der Erfindung lag dabei aus mehreren 

w GrOnden nicht im Blickfeld des Fachmanns. Denn 
es war durchaus zu vermuten, daB bei hohen K- 
Werten des Acrylat-Hotmelt, wie solchen von min- 
destens 60, in Konkurrenz zum Entgasen auch ein 
Abbau der MakromolekUle durch Scherkrafte und 

T5 Warmebehandlung erfolgt, auch eine Vergelung 
aufgrund reaktiver Co-Komponenten, neben grund- 
satzlichen Bedenken gegen einen zu hohen Lo- 
sungsmittelgehalt, wie sich nun zeigt in Form eines 
Vorurteils, fOr derart hochmolekulare und klebende 

20 Produkte uberhaupt einen Entgasungs- Extruder 
einzusetzen. Zwar ist es bereits bekannt, so aus 
der EP-PS 411,510, im Extruder aus einer Poly- 
mer-L6sung fluchtige Bestandteile abzuziehen, wie 
dies insbesondere zum Entfernen von Restmono- 

25 meren geschieht In dieser EP-PS wird aber wie- 
derum, wie im Stand der Technik ublich, mit ver- 
schiedenartigen Thermoplasten gearbeitet, wie Po- 
lycarbonat, Polyphenylenether oder Polystyrol, die 
aber eben unvergleichlich sind mit den erfindungs- 

30 gemaB eingesetzten Acrylat-Hotmelts mit ihrem ho- 
hen K-Wert. Denn in einem Entgasungs- Extruder 
sollten Klebmassen nach dem Urteil des Fach- 
manns kaum zu fordern sein. 

Bevorzugt werden erfindungsgemaB die in den 

35 Unteranspruchen genannten MaBnahmen ergriffen. 
Dabei werden als Losungsmittel z.B. verwendet: 
Benzin, Aceton, Essigester, Toluol, C1-C5 Alkohole, 
C5-C9 Alkane sowie Mischungen davon. Zur Auf- 
konzentration konnen zusatzlich geeignete MaB- 

40 nahmen ergriffen werden, wie der Einsatz von 
Schleppmitteln, z.B. Wasser, zur Forderung des 
Entgasungsprozesses. Auch zum Brechen des Va- 
kuums kann bevorzugt Schutzgas eingesetzt wer- 
den, wie Stickstoff oder Argon. Insbesondere giin- 

45 stig ist es, wenn der verwendete Extruder eine oder 
vorzugsweise mehrere unabhangig voneinander 
temperierbare Zonen aufweist. Auch die Forderlei- 
stung wird bevorzugt durch Anderung der Drehge- 
schwindigkeit und der Schneckenkonfiguration an 

so das jeweils zu verarbeitende Acrylathotmelt ange- 
paBt. 

So ergeben sich erfindungsgemaB Vorteile, die 
der Fachmann nicht vorhersehen konnte. 

- Auch Massen mit hohen K-Werten lassen 
55 sich materialschonend entgasen, da die Tem- 

peratur und Scherung dem Bedarf angepafit 
werden kann. Einschrankungen bzgl. Rezep- 
tierungsmoglichkeiten konnten im Vergleich 
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zu den niedrigviskosen Systemen aufgeho- 
ben werden. 

- Ein FlieBen der Massen irn 100%-Stadium ist 
aufgrund der mechanischen Forderung nicht 
zwingend erforderlich. 

- Im Gegensatz zur Batchfahrweise ist eine 
kontinuierliche Produktion moglich. 

- Die Massen mit den hohen K-Werten erf u lien 
auch die Anforderungen fOr ein technisches 
Klebeband. 

- Die Scherfestigkeiten dieser Systeme sind 
hdher, der notwendige Veredelungsaufwand 
geringer. 

Im folgenden soil die Erfindung anhand von 
Ausfuhrungsbeispielen erlautert werden, ohne die- 
se aber damit unnotig einschranken zu wollen. 

BEISPIEL 1 

Die folgenden Monomergemische (Mengenan- 
gaben in Gew.-%) wurden in Losung copolymeri- 
siert. Die Polymerisationsansatze bestanden aus 60 
Gew.-% der Monomergemische sowie 40 Gew.-% 
Losungsmittel. 

Die Losungen wurden in ublichen Reaktionsge- 
faBen aus Glas oder Stahl (mit Ruckfiufikuhlen, 
Ruhren, Temperaturmafieinheit und Gaseinleitungs- 
rohr) zunachst durch SpOlen mit Stickstoff von 
Sauerstoff befreit und dann zum Sieden erwarmt. 
Durch Zusatz eines fur die radikalische Polymerisa- 
tion ublichen Initiators, wie Peroxiden oder Azo- 
Initiatoren wurde die Polymerisation ausgelost. 

Wahrend der Polymerisationszeit von etwa 20 
Stunden wurde je nach Viskositat ggf. mehrmals 
mit weiterem Losungsmittel verdunnt, so daB die 
fertigen Polymerlosungen Feststoffgehalte von 
etwa 35 bis 55 Gew.-% aufwiesen. 

Eine 40%ige Losung dieses Acrylsaure(ester)- 
copolymerisates mit einem K-Wert von 68 (76 % 
Ethylhexylacrylat, 21 % n-Butylacrylat und 3 % 
Acryls&ure) in einem Gemisch aus Benzin (60/95) 
und Aceton im Verhaltnis 3:1 wurde mittels eines 
Einschneckenextruders (d = 90, 1 =38d) in Polymer 
und Losungsmittel aufgetrennt. Der Extruder be- 
stand aus insgesamt drei voneinander unabha'ngig 
temperierbaren Zonen von denen jede mit einem 
VakuumanschluB und einer Einspeisung von Stick- 
stoff versehen war. Die Vakua der Zonen waren 
ebenfalls voneinander unabhSngig sowohl uber die 
nachfolgenden Vakuurnpumpen als auch durch die 
Regelung der Stickstoffeinspeisung einstellbar. Die 
Poiymerlosung wurde mit einer Pumpe in den Ex- 
truder zwischen erster und zweiter Zone gefordert, 
so daB in einer RUckwarts- und zwei Vorwartsent- 
gasungsstufen die Gasphase uber der Poiymerlo- 
sung entfernt wurde. Der Eingangsmassenstrom 
der Poiymerlosung betrug 18 kg/h, die Schnecken- 
drehzahl 100 U/min. Die Temperatur der Ruck- 



wartsentgasung betrug 60 * C bei einem Druck von 
270 mbar, die Temperatur der zweiten und dritten 
Stufe wurde auf 40 bzw. 50 *C bei Drucken von 
310 respektive 40 mbar eingestellt. Am Kopf des 
5 Extruders konnte das getfreie Polymer mit einem 
Massenstrom von 7,2 kg/h entnommen werden. 
Der Anteil fluchtiger Stoffe im Polymeren betrug 

0. 8 %, der K-Wert 68. 

Das so erhaltene Acrylat-Hotmelt laSt sich in 
w an sich bekannter Weise auf Gewebetrager be- 
schichten, ohne durchzuschlagen und ergibt Pro- 
dukte mit hervorragenden klebtechnischen Eigen- 
schaften. 

75 Beispiel 2 

Eine 45%ige Losung dieses Acrylsaure(ester)- 
copolymerisats mit einem K-Wert von 65 (33% 
Ethylhexylacrylat, 64% Butylacrylat und 3% Acryl- 
20 saure) in Aceton wurde entsprechend dem in Bei- 
spiel 1 beschriebenen Verfahren aufkonzentriert. 
Der Anteil der fluchtigen Stoffe betrug 0,8%, der K- 
Wert 65. 

Das erhaltene Massesystem kann mit Fullstof- 
25 fen, gemaS EP-OS 431 336 mit Glasmikrovollku- 
geln abgemischt, zu entsprechenden Produkten in 
an sich bekannter Weise verarbeitet werden, die 
hohe klebtechnische Eigenschaften aufweisen. 

30 Patentanspriiche 

1. Selbstklebemasse auf Acrylathotmelt-Basis ge- 
kennzeichnet durch einen K-Wert von minde- 
stens 60, insbesondere 65 - 80, erhaltlich 

35 durch Aufkonzentrieren bzw. Entgasen einer 

Losung einer solchen Masse in einem Entga- 
sungs-Extruder zu einem als Hotmelt verarbeit- 
baren System. 

40 2. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Losung der Masse 5 - 
80 Gew.-%, insbesondere 30 - 70 Gew.-% 
Losungsmittel enthalt. 

45 3. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB handelsUbliche Losungs- 
mittel eingesetzt werden, insbesondere niedrig 
siedende Kohlenwasserstoffe, Ketone, Alkohole 
und/oder Ester. 

50 

4. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB Einschnecken-, Zwei- 
schnecken- oder Mehrschneckenextruder mit 
einer oder insbesondere zwei oder mehreren 

55 Entgasungseinheiten eingesetzt werden. 

5. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Selbstklebemassen 
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Copolymerisate aus (Meth)acrylsaure und de- 
ren Estern mit 1 • 25 C-Atomen, Malein-, Fu- 
mar- und/oder Itaconsaure und/oder deren 
Estern, substituierten (Meth)acrylamiden, Mal- 
einsaureanhydrid und anderen Vinylverbindun- 5 
gen, wie Vinylestern, insbesondere Vinylacetat, 
Vinylalkoholen und/oder Vinylethern eingesetzt 
werden. 

6. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 10 
gekennzeichnet, dafi der Restldsungsmittel- 
Gehalt unter 1 Gew.-% betragt. 

7. Selbstklebemasse nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dafi sie in versandfahigen, 75 
handhabbaren Zustand vorliegt. 

8. Selbstklebend ausgerustete Gegenstande, ins- 
besondere Pflaster oder Selbstklebebander, 
ausgeriistet mit Selbstklebemassen gemafi ei- 20 
nem der Anspruche 1 - 7. 

9. Verfahren zur Herstellung einer Selbstklebe- 
masse auf Acrylathotmelt-Basis mit einem K- 
Wert von mindestens 60, nach einem der An- 25 
spruche 1 - 7, dadurch gekennzeichnet, dafi 

eine Losung einer solchen Masse in einem 
Extruder zu einem als Hotmeit verarbeitbaren 
System aufkonzentriert bzw. entgast wird. 

30 

10. Verwendung eines Extruders zum Aufkonzen- 
trieren bzw. Entgasen einer Selbstklebemasse 
auf Acrylathotmelt-Basis mit einem K-Wert von 
mindestens 60 zu einem als Hotmeit verarbeit- 
baren System. 35 



40 



45 



50 



55 



4 



J 



Europaischcs 
Patentamt 



EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT 



Nummer der Anmdduag 

EP 94 10 5708 



EINSCHLAGIGE DOKUMENTE 



Kategorie 



Kconxetchnuiig des Dokinnents nut Angabc, sowcit erfordertich, 
der maflgefalkfaen Tctk 



Bctrifft 
Anspruch 



IQLASSIF1KATION DER 
ANMELDUNG (InLCLS) 



DATABASE WPI 
Week 9035, 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 
AN 90-265703 

& JP-A-2 187 404 (ASAHI CHEMICAL IND.) 23. 
Juli 1990 

* Zusamraenfassung * 



1*4,9,10 



C09J7/02 



RECHERQflERTE 
SACHGEBIETE (IntCLS) 



C09J 



Der voriiegende Rcchercbenbericfat wurde filr aUe Patenlansprucfce crstdlt 



DEN HAAG 



13. Juli 1994 



Beyss, E 



KATEGORIE DER GEN ANN TEN DOKUMENTE 

X : wo besooderer Bedeutn&g tlldn betrachtet 

Y : von besonderer Bedeuttmg In Verblndnng mtt einer 

scdcreo Vertffentlichung dcnelben Kategorie 
A : techootoglscher Hintegnind 
O : oichtschriftHche Offeobarong 
P : ZwUdnnliteratur 



T : der Erfindung zugniode liegtnd« Tbcorica oder Crandsitza 
E : Uteres Put estdoko meet, du Jedoch erst am oder 

uch den Aometdedatum vertJffeatlicht wotdto Ut 
D : Id der Anmddung ingrfUhrtes Dokmieiit 
L : tai andero GrUndeo aogerDhJles Dolunneat 



A : Mitglied der gldchen Pttentfimilie, Uberdnstimmeadei 
Doluiment 



